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Аннотация. Методом рентгеноструктурного анализа (РСА) определено строение трех биядер-

ных арильных соединений сурьмы (Ar3SbX)2O (Ar = Ph, X = Cl (1), Ar = Ph, X = OC6H3(Cl-2)(F-4) (2), 

Ar = 3-FC6H4, X = OSO2CH2CF3 (3), РСА которых проводили на автоматическом четырехкружном 

дифрактометре D8 Quest Bruker (Мо Kα-излучение, λ = 0,71073 Å, графитовый монохроматор) при 

293 К. Кристаллы (1) C36H30OCl2Sb2, M 793,00; сингония моноклинная, группа симметрии P21/n; па-

раметры ячейки: a = 9,158(6), b = 19,911(14), c = 18,426(16) Å; β = 98,60(3), V = 3322(4) Å
3
; Z = 4; 

выч = 1,585 г/см
3
; 2 6,0652 град.; всего отражений 56802; независимых отражений 6507; число 

уточняемых параметров 371; Rint = 0,0331; GOOF 1,136; R1 = 0,0247, wR2 = 0,0546; остаточная элек-

тронная плотность (max/min); 0,49/0,53 e/Å
3
], (2) C48H36O3F2Cl2Sb2 M 1013,17; сингония моноклин-

ная, группа симметрии P21; параметры ячейки: a = 11,694(10), b = 12,754(8), c = 14,487(11) Å; 

β = 90,16(4) град., V = 2161(3) Å
3
, Z = 2; выч = 1,557 г/см

3
; 2 5,6271,84 град.; всего отражений 91787; 

независимых отражений 11155; число уточняемых параметров 514; Rint = 0,0401; GOOF 1,033; 

R1 = 0,0307, wR2 = 0,0757; остаточная электронная плотность (max/min); 0,49/1,46 e/Å
3
], 

(3) C40H28O7F12S2Sb2, M 1156,31; сингония триклинная, группа симметрии P–1; параметры ячейки: 

a = 10,946(5), b = 20,130(10), c = 20,282(12) Å;  = 76,57(3), β = 78,284(18),  = 89,672(17); 

V = 4252(4) Å
3
, Z = 2; выч = 1,689 г/см

3
; 2 5,76252,138 град.; всего отражений 93721; независимых 

отражений 16665; число уточняемых параметров 1113; Rint = 0,0548; GOOF 1,048; R1 = 0,0426, 

wR2 = 0,1088; остаточная электронная плотность (max/min): 1,01/0,60 e/Å
3
].  
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Abstract. The structures of three binuclear aryl compounds of antimony (Ar3SbX)2O (Ar = Ph, 

X = Cl (1), Ar = Ph, X = OC6H3(Cl-2)(F-4) (2), Ar = 3-FC6H4, X = OSO2CH2CF3 (3) were determined by 

X-ray diffraction analysis. Crystal (1): C36H30OCl2Sb2, М 793.00; monoclinic system, symmetry group 

P21/n; cell parameters: a = 9.158(6), b = 19.911(14), c = 18.426(16) Å; β = 98.60(3), V = 3322(4) Å
3
; 

Z = 4, cal = 1.585 g/cm
3
; 2 6.0652 deg; total reflections 56802; independent reflections 6507; number of 

refined parameters 371; Rint = 0.0331; R1 = 0.0247, wR2 = 0.0546; residual electron density (max/min): 

0.49/1.46 e/Å
3
; (2): C48H36O3F2Cl2Sb2 M 1013.17; symmetry group P21; cell parameters: a = 11.694(10), 

b = 12.754(8), c = 14.487(11) Å; V = 2161(3) Å
3
, Z = 2; cal = 1.557 g/cm

3
; 2 5.6271,84 deg; total reflec-

tions 91787; independent reflections 11155; number of specified parameters 514; Rint = 0.0401; GOOF 1.033; 

R1 = 0.0307, wR2 = 0.0757; residual electron density (max/min): 0.49/1.46 e/Å
3
]; (3) C40H28O7F12S2Sb2, 

___________________ 
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M 1156.31; triclinic system, symmetry group P-1; cell parameters: a = 10.946(5), b = 20.130(10), 

c = 20.282(12) Å;  = 76.57(3), β = 78.284(18),  = 89.672(17); V = 4252(4) Å
3
, Z = 2; 

cal = 1.689 g/cm
3
; 2  5.76252.138 deg; total reflections 93721; independent reflections 16665; number of 

specified parameters 1113; Rint = 0.0548; GOOF 1.048; R1 = 0.0426, wR2 = 0.1088; residual electron densi-

ty (max/min): 1.01/0.60 e/Å
3
]. 
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Введение 

При появлении в Южно-Уральском государственном университете современного дифракто-

метра D8 Quest возможность определения кристаллических структур органических, неорганиче-

ских, координационных и элементоорганических соединений неизмеримо возросла, поэтому 

представлялось возможным определить строение многих синтезируемых в лаборатории химии 

элементоорганических соединений. В продолжение изучения строения элементоорганических 

производных и их синтонов [172] в настоящей работе исследовано строение трех биядерных 

арильных соединений сурьмы.  

К настоящему времени методом рентгеноструктурного анализа установлено строение широ-

кого ряда комплексов сурьмы общей формулы (Ar3SbX)2O (Х = Hlg, NO3, OC(O)R, OR, OSO2R и 

другие электроотрицательные группы), атомы сурьмы в которых имеют искаженную тригональ-

но-бипирамидальную координацию с мостиковым атомом кислорода и монодентатным лигандом 

Х в аксиальных положениях, а в экваториальной плоскости располагаются арильные заместители 

[73–105]. Некоторые молекулы (Ar3SbX)2O являются центросимметричными (центр симметрии – 

мостиковый атом кислорода), в других – два фрагмента Ar3SbX несколько отличаются друг от 

друга. Искажение тригонально-бипирамидальной конфигурации молекул проявляется в отклоне-

нии валентных углов от теоретических значений и выходе атомов сурьмы из экваториальной 

плоскости к мостиковому атому кислорода. Расстояния SbX в µ-оксопроизводных (Ar3SbX)2O 

значительно меньше аналогичных связей в соединениях общей формулы Ar4SbX и немного 

больше, чем в соединениях Ar3SbX2. Длины связей между атомами сурьмы и мостиковым атомом 

кислорода Sb-Oмост меньше суммы ковалентных радиусов атомов сурьмы и кислорода 

(2,07 Å [106]). Основное различие в геометрии молекул этих соединений заключается в строении 

фрагмента Sb-O-Sb. В большинстве случаев фрагменты имеют угловую форму и лишь иногда – 

линейную. Величина угла SbOSb, который изменяется от 130 до 180°, и причины, вызывающие 

его изменение, являются предметом дискуссии в работах последних лет. В настоящей работе 

проанализированы основные геометрические параметры неизвестных ранее молекул указанного 

типа 1–3 [(Ar3SbX)2O (Ar = Ph, X = Cl (1), Ar = Ph, X = OC6H3(Cl-2)(F-4) (2), Ar = 3-FC6H4, 

X = OSO2CH2CF3 (3)].  

 

Экспериментальная часть 

В работе использовали органические соединения производства фирмы Alfa Aesar, 

cоединения 13 получали по реакции окислительного присоединения, описанной в моногра-

фии [107]. 

РСА кристаллов 13 проведен на дифрактометре D8 Quest фирмы Bruker (MoKα-излучение, 

λ = 0,71073 Å, графитовый монохроматор) при 296(2) К. Сбор, редактирование данных и уточне-

ние параметров элементарной ячейки, а также учет поглощения проведены по программам 

SMART и SAINT-Plus [108]. Все расчеты по определению и уточнению структуры выполнены по 

программам SHELXL/PC [109] и OLEX2 [110]. Структуры определены прямым методом и уточ-

нены методом наименьших квадратов в анизотропном приближении для неводородных атомов. 

Основные кристаллографические данные и результаты уточнения структур 13 приведены в 

табл. 1, основные длины связей и валентные углы  в табл. 2. Полные таблицы координат атомов, 

длин связей и валентных углов депонированы в Кембриджском банке структурных данных 

(№ 1913589 (1), № 1971835 (2), № 2063136 (3); deposit@ccdc.cam.ac.uk; 
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http://www.ccdc.cam.ac.uk). Основные кристаллографические данные и результаты уточнения 

структур 1‒3 приведены в табл. 1, длины связей и валентные углы – в табл. 2.  
Таблица 1 

Кристаллографические данные, параметры эксперимента и уточнения структур 1 3 

 
Таблица 2  

Длины связей и валентные углы в структурах 1‒3 

Связь  d, Å Угол  ω, град. 

1 

Sb1–O1 1,957(2) O1‒Sb1‒Cl1 173,56(7) 

Sb1–C21 2,129(3) C1‒Sb1‒C21 117,59(13) 

Sb1–C1 2,115(3) C1‒Sb1‒C11 124,62(12) 

Sb1–C11 2,121(3) C11‒Sb1‒C21 117,33(12) 

Sb1–Cl1 2,5731(16) O1‒Sb2‒Cl2 177,26(7) 

Sb2–O1 1,973(2) C51‒Sb2‒C31 121,48(12) 

Sb2–C51 2,112(3) C41‒Sb2‒C51 124,81(12) 

Sb2–C41 2,108(3) C41‒Sb2‒C31 113,30(12) 

Sb2–C31 2,117(3) C41‒Sb2‒Cl2 87,11(9) 

Sb2–Cl2 2,5577(16) Sb1‒O1‒Sb2 173,68(7) 

2 

Sb1–O3 2,031(3) O3‒Sb1‒O1 178,31(11) 

Sb1–C21 1,883(4) O3‒Sb1‒C1 104,31(13) 

Sb1–O1 2,186(3) C21‒Sb1‒C1 116,98(17) 

Параметр 1 2 3 

Формула C36H30OCl2Sb2 C48H36O3F2Cl2Sb2 C84H56F24O10Sb 

М 793,00 1013,17 2164,28 

Сингония Моноклинная Моноклинная Триклинная 

Пр. группа P21/n P21 P–1 

a, Å 9,158(6) 11,694(10) 10,946(5) 

b, Å 19,911(14) 12,754(8) 20,130(10) 

c, Å 18,426(16) 14,487(11) 20,282(12) 

α, град. 90,00 90,00 76,57(3) 

β, град. 98,60(3) 90,16(4) 78,284(18) 

γ, град. 90,00 90,00 89,672(17) 

V, Å
3
 3322(4) 2161(3) 4252(4) 

Z 4 2 2 

выч, г/см
3
 1,585 1,557 1,689 

, мм
–1

 1,813 1,423 1,366 

F(000) 1560,0 1004,0 2114,0 

Размер кристалла, мм 0,32×0,2×0,07 0,34×0,22×0,2 0,23×0,2×0,03 

Область сбора данных 

по 2, град. 
6,06–52 5,62–71,84 5,762–52,138 

Интервалы индексов 

отражений 

–11 ≤ h ≤ 11, 

–24 ≤ k ≤ 24, 

–22 ≤ l ≤ 22 

–19 ≤ h ≤ 19, 

–15 ≤ k ≤ 15, 

–17 ≤ l ≤ 17 

–13 ≤ h ≤ 13, 

–24 ≤ k ≤ 24, 

–24 ≤ l ≤ 24 

Измерено отражений 56802 91787 93721 

Независимых отражений 6507 11155 16665 

Переменных уточнения 371 514 1113 

GOOF 1,136 1,033 1,048 

R-факторы 

по F
2
 > 2(F

2
) 

R1 = 0,0247, 

wR2 = 0,0546 

R1 = 0,0307, 

wR2 = 0,799 

R1 = 0,0426, 

wR2 = 0,1088 

R-факторы  

по всем отражениям 

R1 = 0,0327, 

wR2 = 0,0590 

R1 = 0,0378, 

wR2 = 0,0799 

R1 = 0,0732, 

wR2 = 0,1276 

Остаточная 

 электронная плотность 

(min/max), e/Å
3
 

0,49/–0,53 0,49/–1,46 1,01/–0,60 
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Окончание табл. 2 

Связь  d, Å Угол  ω, град. 

Sb1–C1 2,275(4) C21‒Sb1‒C11 114,43(16) 

Sb1–C26 2,539(4) C11‒Sb1‒C1 128,05(14) 

Sb1–C11 2,270(4) C11‒Sb1‒C26 125,59(14) 

Sb2–O3 2,033(3) O3‒Sb2‒O2 178,33(11) 

Sb2–O2 2,186(3) O3‒Sb2‒C51 104,53(13) 

Sb2–C51 2,271(4) C41‒Sb2‒C51 128,21(14) 

Sb2–C41 2,267(4) C41‒Sb2‒C66 125,83(14) 

Sb2–C61 1,882(3) C61‒Sb2‒C51 116,38(16) 

Sb2–C66 2,540(4) Sb1‒O3‒Sb2 141,95(17) 

3 

Sb1–O1 1,988(3) O1‒Sb1‒O2 177,75(14) 

Sb1–O2 2,147(3) C1‒Sb1‒C21 124,9(2) 

Sb1–C1 2,116(6) C11‒Sb1‒C1 113,5(2) 

Sb1–C21 2,116(5) C11‒Sb1‒C21 120,7(2) 

Sb1–C11 2,101(5) O1‒Sb2‒O4 178,35(13) 

Sb2–O1 1,983(3) C41‒Sb2‒C51 117,3(2) 

Sb2–O4 2,196(4) C31‒Sb2‒C41 127,0(2) 

Sb2–C41 2,111(5) C31‒Sb2‒C51 114,1(2) 

Sb2–C51 2,116(5) O6‒Sb3‒O7 176,66(17) 

Sb2–C31 2,111(6) C81‒Sb3‒C61 115,5(2) 

Sb3–O6 1,978(4) C81‒Sb3‒C71 129,1(2) 

Sb3–O7 2,149(4) C61‒Sb3‒C71 115,0(2) 

Sb3–C81 2,097(4) O6‒Sb4‒O9 176,78(17) 

Sb3–C61 2,103(6) C91‒Sb4‒C101 118,0(3) 

Sb3–C71 2,117(6) C111‒Sb4‒C101 122,4(2) 

Sb4–O9 2,190(5) C111‒Sb4‒C91 118,9(2) 

Sb4–O6 1,974(4) C7‒O2‒Sb1 116,3(3) 

Sb4–C101 2,105(6) C47‒O4‒Sb2 117,2(4) 

Sb4–C91 2,104(6) Sb1‒O1‒Sb2 141,06(19) 

Sb4–C111 2,103(3) Sb3‒O6‒Sb4 149,1(2) 

 

Обсуждение результатов  

За время работы монокристального дифрактометра D8 Quest в лаборатории химии элементо-

органических соединений ЮУрГУ (2012–2024) были исследованы структуры более 2000 органи-

ческих, неорганических, координационных и элементоорганических соединений. По этим ре-

зультатам было опубликовано в научных журналах более 500 статей, среди которых можно вы-

делить наиболее важные за последние три года [172]. Одними из самых изученных, например, 

производных пятивалентной сурьмы являются их биядерные соединения [Ar3SbOС(О)R]2O 

[73105], основное различие геометрии молекул которых заключается в строении фрагмента Sb–

O–Sb. В большинстве случаев фрагменты имеют угловую форму и лишь иногда линейную. Так-

же известны кристаллы, в ячейках которых одновременно присутствуют молекулы (Ar3SbX)2O 

(Ar = Ph, p-Tol; X = CH2Cl, CH2Br) с угловым и линейным центральными фрагментами [111]. 

Факторы, влияющие на величину угла при мостиковом атоме кислорода, не выяснены, и нельзя 

спрогнозировать, линейную или угловую форму будет иметь фрагмент Sb–O–Sb той или другой 

молекулы, однако исследование структур данного типа может позволить определить какие-либо 

закономерности в производных указанного типа. В настоящей работе определено строение трех 

неизвестнвх ранее биядерных арильных соединений сурьмы, представляющих интерес для полу-

чения иных комплексов пятивалентной сурьмы.  

По данным РСА следует, что кристаллы комплексов 13 состоят из биядерных молекул с уг-

ловым фрагментом Sb–O–Sb (рис. 13), причем в кристалле 3 присутствуют два типа кристалло-

графически независимых молекул, в которых значения угла SbOSb значительно отличаются ме-

жду собой (141,06(19) и 149,1(2)).  
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Рис. 1. Общий вид комплекса 1 Рис. 2. Общий вид комплекса 2 
 

 
Рис. 3. Общий вид комплекса 3  

 

Длины связей и значения валентных углов в структурах соединений 13 близки к наблюдае-

мым в аналогичных известных структурах [76].  

 

Выводы 

Методом рентгеноструктурного анализа определено строение трех биядерных арильных со-

единений сурьмы углового строения, в кристалле последнего из которых 

[(3-FC6H4)3SbOSO2CH2CF3]2O присутствуют два типа кристаллографически независимых моле-

кул с разными значениями угла SbOSb (141,06(19) и 149,1(2)). 
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